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Izdelava prototipne naprave za slikanje s superparamagnetnimi delci je bil projekt,
ki je zahteval veliko znanja, iznajdljivosti, predvsem pa veliko £asa in potrpljenja. Za
dosego rezultatov, predstavljenih v eksperimentalnem delu te naloge, smo preizkusili
²tevilne pristope, med katerimi jih veliko ni obrodilo sadov, ter se posluºili veliko
eksperimentalnih metod. Pri tem je sodelovala skupina ljudi, ki je v projekt vloºila
veliko £asa, znanja in dobre volje. Najprej se moram zahvaliti mentorju, profesorju
Denisu Ar£onu, ki me je skozi raziskovalno delo ves £as podpiral. Skozi celoten
potek projekta je bil zelo strokoven, konstruktiven, pedago²ki, nesebi£en in vedno v
pomo£, ko sem jo potreboval. Velika zahvala gre dr. Pavletu Cevcu, ki je z mano
v laboratoriju preºivel na desetine ur in mi na najrazli£nej²e na£ine pomagal pri
eksperimentalnem delu. Iskreno se zahvaljujem Vitalu Erºenu, ki mi je pomagal pri
izdelavi in navijanju tuljav, krmiljenju kora£nega motorja, izdelavi elektronskih vezij
za atenuacijo in splo²no podporo s stali²£a elektrotehnike. Dr. Sa²i Gyergyeku se
zahvaljujem za pripravo razli£nih superparamagnetnih vzorcev, pomo£ pri merjenju
magnetnih lastnosti z vibracijskim magnetometrom ter teoreti£no podporo pri ziki
nanodelcev. Dr. Poloni Umek se zahvaljujem za pripravo slik z uporabo vrsti£nega
elektronskega mikroskopa. Dr. Zvonku Jagl£i¢u se zahvaljujem za SQUID meritve
magnetnih lastnosti suhega vzorca. Steklopiharski delavnici IJS se zahvaljujem za
pomo£ pri pripravi vzorcev v kvar£nih ampulah, strojni delavnici IJS pa za pripravo
nosilcev za tuljave. Posebej se ºelim zahvaliti tudi svoji ºeni, star²em in sestri, ki so
me podpirali £ez celoten ²tudij.

Izvle£ek
Slikanje z magnetnimi delci je metoda, pri kateri uporabljamo selekcijska magnetna
polja za dolo£anje prostorske gostote magnetnih nanodelcev z nelinearnim odzivom
magnetizacije na zunanja polja. Klju£ni problemi, ki jih je bilo potrebno re²iti za
uspe²no izvedbo, so sinteza nanodelcev z velikim magnetnim momentom ter nizkim
poljem nasi£enja, razumevanje relaksacijskih pojavov, izdelava vzbujevalnih in spre-
jemnih tuljav ter optimizacija algoritmov za rekonstrukcijo slike. Pri raziskovanju
smo pregledali tri vzorce, ki so jih sintetizirali na odseku za ziko materialov Insti-
tuta Joºef Stefan in ocenili njihovo primernost za slikanje. Dva vzorca sta vsebovala
vodni suspenziji me²anice ºelezovih oksidov Fe2O3 in Fe3O4 z znanima porazdeli-
tvama velikosti nanodelcev (9 ± 2) nm in (11 ± 2) nm. Tretji vzorec je vseboval
suhe nanodelce brez podane velikosti. Njihovo porazdelitev velikosti smo z upo-
rabo elektronskega mikroskopa dolo£ili na (54 ± 15) nm. Magnetne lastnosti vseh
treh vzorcev smo dolo£ili z uporabo vibracijskega magnetometra in magnetometra
na osnovi superprevodnega kvantnega interferometra. Delci v suspenzijah so se na
zunanje magnetno polje odzivali kot popolni superparamagneti, suhi delci pa so pri
sobni temperaturi kazali neni£elno remanentno polje velikosti (414 ± 4) Am−1. Iz
meritev magnetizacije suhega vzorca v magnetnem polju in ob odsotnosti magne-
tnega polja lahko razberemo, da pride pri temperaturi 125K do hitre spremembe
magnetizacije, ki smo jo pripisali Verweyevemu prehodu.
Za potrebe slikanja smo sestavili napravo, ki je vsebovala par tuljav v Maxwellovi
konguraciji, s katerimi smo ustvarili stati£no gradientno polje, par manj²ih tuljav,
s katerimi smo ustvarili izmeni£no, vzbujevalno polje, sprejemno tuljavo ter kom-
penzacijski tuljavi, s pomo£jo katerih smo signal delcev lo£ili od signala vzbujanja.
Signal smo zajemali z oja£evalnikom s fazno vpeto zanko. Ve£jo ponovljivost rezul-
tatov smo dosegli tako, da smo motorizirali premikanje delcev, podatke pa zajemali
z osebnim ra£unalnikom. S postavitvijo smo lahko posneli osnovno sliko in tako
pokazali, da princip slikanja deluje. Dosegli smo lo£ljivost velikostnega reda 1mm.
Glavno omejitev pri slikanju je v na²em primeru predstavljala velikost magnetnega
gradienta, saj magnetizacija delcev v obmo£ju slikanja ni dosegla nasi£ene vrednosti.
Klju£ne besede: superparamagnetizem, slikanje magnetnih delcev, nano-
delci, magnetit, Verweyev prehod, polje nasi£enosti, prostorska lo£ljivost
PACS: 75.20.-g, 75.47.Lx, 74.25.N-, 78.67.Bf, 87.57.cf, 87.57.nf

Abstract
Magnetic particle imaging (MPI) is a method that uses spatially selective magnetic
elds to measure the concentration of magnetic nanoparticles with non-linear re-
sponse to applied magnetic elds. The key problems that must be solved to achieve
imaging are synthesis of nanoparticles with high magnetic moment and low satura-
tion eld, understanding of relaxation eects, manufacture of generating and rece-
iving coils and optimization of image reconstruction algorithms. We have studied
three samples of magnetic nanoparticles produced by the department of material
science of Institute Joºef Stefan and determined their characteristics regarding MPI
imaging. Two of the samples were composed of water suspensions of iron oxide with
known size distributions of (9± 2) nm and (11± 2) nm. The size distribution of the
third sample containing dry particles was determined using a scanning electron mi-
croscope to (54± 15) nm. The magnetic properties of the samples were determined
using a vibrational magnetometer and a magnetometer based on superconducting
quantum interference device. The particles in both suspensions exhibited an ideal
superparamagnetic response to the outside magnetic eld, while the dry particles
showed a remanence of (414± 4) Am−1. By looking at the temperature dependent
magnetization of the dry particles measured in presence of an external magnetic
eld and in absence of an external magnetic eld we can identify a phase transition
around 125K. The phase transition was identied as a Verwey transition.
The particles were imaged using a device that we assembled using a pair of
Maxwell coils generating a time-independent magnetic gradient, a par of extraction
coils used to create a sinusoidal extraction eld, a receive coil used to acquire the
signal, and two compensation coils used to separate the particle signal from the
extraction signal. The signal was acquired using a detector with a phase locked
loop. Motorized sample movement and digital data acquisition were set up to make
the measurements more reproducible. We have demonstrated the eect of spatial
selection and showed that it is possible to image objects with simple geometry with
a spatial resolution of approximately 1mm.
Keywords: superparamagnetism, magnetic particle imaging, nanoparti-
cles, magnetite, Verwey transition, saturation eld, spatial resolution




Slikanje z magnetnimi delci, v nadaljevanju MPI1, je metoda, pri kateri s pomo-
£jo prostorsko selektivnih magnetnih polj zaznavamo prostorsko koncentracijo ma-
gnetnih delcev [1]. Pri slikanju izkori²£amo nelinearen odziv magnetizacije vzorca
magnetnih nanodelcev na zunanje magnetno polje. Te izpostavimo nehomogenemu
zunanjemu magnetnemu polju in jih tako postavimo v razli£ne reºime magnetizacij-
ske krivulje, nato pa izmerimo njihov odziv na spreminjajo£e se polje in jih umestimo
v prostor. Prostorska lo£ljivost je odvisna od tega, na kolik²ni razdalji se spremeni
obmo£je odziva magnetizacije delcev.
Metoda je potencialno uporabna v medicini za slikanje s kontrastnimi sredstvi in
vivo, na primer za angiograjo [2]. Pri slikanju ºil z uporabo kontrastnih sredstev z
metodo ra£unalni²ke tomograje dosegamo lo£ljivosti okoli 1mm [3], vendar pacienti
med slikanjem prejmejo znatno dozo ionizirajo£ega sevanja, ki zna²a med 1 in 5 mSv
[4]. Pogosto uporabljeno jodovo kontrastno sredstvo je za bolnike toksi£no, posebej
za tiste s kroni£no okvaro ledvic [2]. Zaradi izpostavitve rentgenskim ºarkom in
toksi£nim kontrastnim agentom se lahko pojavijo stranski u£inki.
Z magnetno resonanco je mogo£e slikati ºile tudi brez kontrastnih sredstev, sle-
dnje se lahko dodaja za oja£anje signalov [5]. Glavna slabost angiograje z uporabo
magnetne resonance je visoka cena obratovanja, ki je posledica mo£nih polj, ki na-
stopajo pri slikanju, in po£asno zajemanje. Magnetna resonanca sicer ne povzro£a
negativnih stranskih u£inkov, vendar zaradi navedenih tehni£nih omejitev ne more
nadomestiti ra£unalni²ke tomograje, zato se pojavlja potreba po novih metodah
slikanja.
Dosedanji eksperimenti [2] so ºe pokazali, da je z metodo MPI mogo£e dose£i
lo£ljivost, vi²jo od 1mm. Pri slikanju z metodo MPI ne potrebujemo superprevo-
dnih tuljav, kar bistveno zniºa ceno slikanja. Kot kontrastno sredstvo se uporabljajo
netoksi£ni ºelezovi nanodelci, prevle£eni z organsko fazo, ki prepre£uje njihovo zdru-
ºevanje in pove£a biolo²ko kompatibilnost. V nasprotju z magnetno resonanco in
ra£unalni²ko tomograjo pri slikanju z MPI zaznavamo le kontrastno superparama-
gnetno sredstvo, ki ga vbrizgamo v diamagnetno okolje, kar pozitivno vpliva na
kontrast slikanja.
Od leta 2005, ko je bila metoda MPI prvi£ predlagana za medicinsko slikanje, je
bilo narejenih ºe ve£ prototipnih naprav [6] [7], s katerimi je mogo£e slikati manj²e
ºivali v dveh ali treh dimenzijah. Izdane publikacije, kot je [8], nudijo ²irok pregled
nad metodo in sluºijo kot uvod raziskovalcem, ki nameravajo prispevati k razvoju
1Angle²ko: Magnetic particle imaging
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Poglavje 1. Uvod
MPI. Danes se ve£ina laboratorijev ukvarja s tem, kako s prototipnih naprav pre-
iti na klini£ne, s katerimi bi lahko slikali paciente [9]. Pri tem je glavna teºava
pove£evanje prostornine, ki jo lahko slikamo. Z enostavnim pove£evanjem naprave
se lahko hitro zgodi, da imajo izmeni£na magnetna polja, ki jih uporabljamo pri
slikanju, tako visoko amplitudo, da bi se tkivo pacientov lahko pretirano segrelo.
Pri raziskovanju so poleg geometrije naprave in oblike uporabljenih magnetnih polj
zelo pomembne zikalne lastnosti magnetnih delcev, ki jih pri slikanju uporabljamo.
Veda se zato povezuje z nanokemijo, na podro£ju katere je bilo narejenih ºe veliko
raziskav, povezanih z nanodelci, ki se uporabljajo kot kontrastno sredstvo pri slika-
nju z magnetno resonanco. Na trgu ºe obstajajo komercialna kontrastna sredstva,
kot je na primer Resovist [10].
Na Institutu Joºef Stefan potekajo ²tevilne raziskave, ki se ukvarjajo s podob-
nimi problemi kot pri razvoju MPI. Na oddelku za anorgansko kemijo doc. dr. Sa²o
Gyergyek raziskuje sintezo magnetnih nanodelcev [11], na Odseku za ziko trdne
snovi potekajo raziskave z uporabo elektronske paramagnetne resonance in jedrske
magnetne resonance, pri katerih se uporablja podobne konguracije magnetnih polj
kot pri MPI. Izvaja se ve£ diagnosti£nih metod, s katerimi lahko raziskujemo la-
stnosti magnetnih nanodelcev. Za potrebe tega raziskovalnega dela lahko omenim
elektronski vrsti£ni mikroskop in mikroskop na atomsko silo, s katerima lahko oce-
nimo obliko in velikost delcev ter SQUID (Superconducting quantum interference
device) magnetometer in vibracijski magnetometer, s katerima lahko raziskujemo
zikalne lastnosti kontrastnih sredstev.
V tej magistrski nalogi bomo za raziskovanje zikalnih lastnosti magnetnih delcev
in njihovo primernost za uporabo pri slikanju MPI uporabili diagnosti£ne metode in
naprave, kot so mikroskopiranje, SQUID magnetometer in vibracijski magnetome-
ter. V drugem koraku bomo sestavili prototipno napravo za slikanje z metodo MPI.
Pri sestavljanju bomo uporabili strojno opremo, ki se je uporabljala za meritve z
elektronsko paramagnetno resonanco. Oprema, ki je bila na voljo med potekom raz-
iskovanja, ni omogo£ala tako visokih gradientov, kot so tipi£no potrebni za slikanje
z metodo MPI [2], zato smo se pri izdelavi osredoto£ili na to, da z natan£no detek-
cijo pokaºemo princip delovanja MPI. Eksperiment se od drugih bistveno razlikuje
po uporabljenem kontrastnem sredstvu, ki ima edinstveno porazdelitev velikosti ter
obliko delcev, ²ibkej²em gradientnem in vzbujevalnem polju ter sistemu detekcije,
ki signal delcev od ostalih lo£i z uporabo oja£evalnika s fazno vpeto zanko.
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Slikanje z magnetnimi delci
2.1 Superparamagnetizem
Superparamagnetizem je oblika magnetizma, ki jo izkazujejo nekateri majhni magne-
tni delci, sestavljeni iz snovi, ki v ve£jih vzorcih kaºe feromagnetne ali ferimagnetne
lastnosti. Superparamagnetni delci si s feromagneti delijo veliko nelinearnost ma-
gnetizacijske krivulje, ki se pri ve£jih poljih zaradi nasi£enja magnetizacije izravna,
vendar njihova magnetizacijska krivulja nima histereze, kar pa je zna£ilno za para-
magnete.
Na²tete lastnosti lahko pojasnimo z opisom mikroskopske slike. Feromagneti in
paramagneti so sestavljeni iz atomov, katerih elektronski magnetni momenti se po-
ravnajo v smeri zunanjega magnetnega polja in prispevajo k skupni magnetizaciji.
Za feromagnete velja, da je zaradi izmenjalne interakcije ugodno, da so vsi magne-
tni dipolni momenti obrnjeni v enako smer, pri antiferomagnetih pa ravno obratno.
Obra£anje magnetnih dipolnih momentov v isto smer pove£uje energijo dipolne sklo-
pitve, ki je za razliko od izmenjalne sklopitve dolgega dosega. V vzorcu vsi atomi
prispevajo k dipolni energiji, zato se povpre£na gostota dipolne energije pove£uje
z velikostjo vzorca. Zmanj²a se lahko z nastankom domen, ki izmenjalno energijo
kratkega dosega pove£ajo le ob domenskih stenah, dipolno energijo pa zmanj²ajo
po celem vzorcu. Ob aplikaciji zunanjega magnetnega polja pride v feromagnetu do
premikanja domen, ki se zaradi napak v strukturi snovi ob ponovnem zmanj²anju
mo£i magnetnega polja ne vrnejo na prvotno mesto. Za spontano magnetizacijo
snovi znotraj posamezne domene je kriva magnetna anizotropija, zaradi katere je
snov v eni smeri laºje magnetizirati kot v drugi - preferen£na os je lahko tista, ki
ima najniºjo gostoto atomov. Posledica je spontana magnetizacija makroskopskega
vzorca, zaradi katere imajo lahko feromagneti v odsotnosti zunanjega polja neni-
£elno magnetizacijo. Pri Curiejevi temperaturi termi£na energija preseºe energijo
izmenjalne sklopitve, zato domene razpadejo, feromagnet pa se za£ne obna²ati kot
navaden paramagnet.
Dipolna energija je pri superparamagnetnih delcih zaradi majhnega volumna
prenizka, da bi bil nastanek domen energijsko ugoden. Superparmagnetni delci,
sestavljeni iz feromagnetnih snovi, so zato monodomenski. Mejo med monodomen-
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A v ²tevcu ozna£uje magnetno togost, ki je lastnost snovi, K pa ozna£uje gostoto
magnetne anizotropije vzorca. V imenovalcu ena£be nastopa produkt kvadrata na-
si£ene magnetizacije M2s in magnetne konstante µ0. Tipi£ne vrednosti Rfm so med
10 nm in 100 nm [13]. Delci, ki so manj²i od Rfm, imajo lahko samo eno domeno. V
prisotnosti zunanjega magnetnega polja se lahko magnetni moment superparama-
gnetnega delca zaradi magnetne anizotropije obrne v eno od dveh moºnih smeri - v
smeri polja ali stran od polja. Skupno magnetizacijo vzorca lahko zapi²emo z vsoto








V SP delcu se nahaja okoli 104 magnetnih dipolih momentov[14]. Obra£anje ma-
gentizacije gradnikov superparamagnetnih vzorcev je klju£nega pomena za razume-
vanje obna²anja snovi. Glede na odziv na magnetno polje se mono in multi-domenski
vzorci obnasajo drugace: v multidomenskih vzorcih opazimo premikanje domenskih
sten, v monodomenskih pa obra£anje celotnega spina. Do sprememb smeri magneti-
zacije neprestano prihaja tudi zaradi termi£nih uktuacij. Dva osnovna mehanizma,
preko katerih pride do rotacij magnetizacije, sta Néelove relaksacije, ki opisujejo
rotacije magnetizacije vsakega delca, in Brownove relaksacije, ki opisujejo zi£ne
rotacije celotnih delcev.
2.2 Néelova relaksacija
Pri kon£ni temperaturi obstaja kon£na verjetnost, da se bo magnetizacija nanodelca
obrnila. Povpre£en £as, ki ga potrebuje delec, da zamenja orientacijo, imenujemo
Néelov £as. Dolo£a ga Néel-Arrheniusova ena£ba [15]




S KV je ozna£en produkt gostote magnetne anizotropne energije in prostornine
delca, produkt kBT predstavlja termi£no energijo, τ0 pa karakteristi£ni £as, ki je
odvisen od snovi.
e je tipi£en £as meritve τm dalj²i od £asa, ki ga potrebuje delec, da se mu
spremeni smer magnetizacije, pride med meritvijo do ve£ sprememb, izmerimo pa
povpre£no vrednost M = 0. Temperaturo faznega prehoda, pri kateri se to zgodi,





V literaturi [11] [12] se pogosto uporablja tujka blocking temperatura. Delci nad
temperaturo TB se obna²ajo kot neodvisni delci. V polju se poravnajo v smeri
polja, v odsotnosti polja pa zaradi hitrih uktuacij magnetnih momentov nanodelcev
izmerimo v £asovnem povpre£ju povpre£no magnetizacijo makroskopskega vzorca
M = 0. Njihova magnetizacijska krivulja je skladna z Langevinovo funkcijo









Z ρ je ozna£eno ²tevilo delcev na enoto prostornine, m je magnetni moment posa-
meznega nanodelca, L(x) pa Langevinova funkcija:
L(x) =
⎧⎨⎩ coth(x)− 1x ; x ̸= 00; x = 0. (2.6)
H0 je jakost magnetnega polja, pri kateri se magnetizacija nanodelcev nasi£i. Polje
raste s temperaturo T in pada z magnetnim momentom delcev m.
Delci pod TB med meritvijo nimajo dovolj £asa, da bi se vrnili v termi£no rav-
novesje, zato lahko tudi pod temperaturo faznega prehoda izmerimo neni£elno pov-
pre£no magnetizacijo, kar privede do pojava histereze v odzivu magnetizacije. Pra-
vimo, da so v zamrznjenem stanju1.
2.3 Brownova relaksacija
V suspenzijah lahko pride tudi do zi£ne rotacije celotnih delcev, kar dodatno pri-
speva k termalizaciji magnetizacije. Ta proces imenujemo Brownova rotacijska difu-
zija [16]. Pripadajo£ karakteristi£ni £as τB je v nasprotju z Néelovim relaksacijskim





Namesto klasi£ne prostornine v formuli nastopa efektivni volumen (ali hidrodi-
nami£na prostornina) V H . Efektivni volumen poleg prostornine samega jedra delca
upo²teva tudi £asovno povpre£je prostornine snovi, ki delec obdaja.











Od lastnosti delcev, teko£ine, ki jih obdaja, in frekvence vzbujanja bo odvisno,
kateri relaksacijski £as bo prevladoval oziroma kateri relaksacijski £as bo kraj²i.
e so delci zelo veliki, je zaradi eksponentne odvisnosti pri Néelovem relaksacijskem
£asu kraj²i Brownov relaksacijski £as, ki je kraj²i tudi, £e je organska prevleka delcev
tanka, in je posledi£no majhna hidrodinamska prostornina, ali £e medij, v katerem
se delci nahajajo, ni viskozen.
2.4 Zamrznjeno superparamagnetno stanje
Pri sobni temperaturi je meja velikosti delcev med superaparamagetnim stanjem in
zamrznjenim stanjem okoli 15 nm [2]. Za slikanje z MPI je idealno, da je jedro delcev
£im ve£je, ker je od velikosti delca odvisen magnetni moment, nemagnetna prevleka
pa £im tanj²a. Pojavu histereze pod tipi£nim £asom τ pravimo tudi monodomenski
feromagnetizem ali monodomenski ferimagnetizem [11] in se od ve£domenskega fero-
ali ferimagnetizma razlikuje po tem, da njegov vzrok ni energijski minimum, ki ga
1Angle²ko: locked state
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Slika 2.1: V obmo£ju nasi£enosti se magnetizacija superparamagnetnih delcev ne
odziva na vzbujevalno polje z majhno amplitudo [17].
doseºemo s spontano magnetizacijo, temve£ le dolg relaksacijski £as v primerjavi s
£asom meritve.
2.5 Prostorska selekcija
Pri slikanju z uporabo metode MPI merimo odziv magnetizacije delca na spremembe
zunanjega magnetnega polja. Osnovna meritev poteka tako, da s spremembo zu-
nanjega magnetnega polja povzro£imo spremembo magnetizacije vzorca, ki jo nato
zaznamo kot spremembo zunanjega magnetnega polja. Pri kon£ni spremembi ma-
gnetnega polja je odziv delcev odvisen od naklona magnetizacijske krivulje. Super-
paramagnetni delci se podobno kot feromagneti pri vi²jih vrednostih polja nasi£ijo,
zato ima magnetizacijska krivulja najve£jo strmino okoli H = 0.
To lastnost lahko izkoristimo za dolo£anje lege delcev. Magnetne delce postavimo
v selekcijsko polje, v katerem so vsi delci razen v majhnem obmo£ju v nasi£enem
obmo£ju magnetizacijske krivulje [8]. Ko polje spreminjamo z dodatkom £asovno
odvisnega vzbujevalnega polja, se na izmeni£no vzbujevalno polje odzivajo le delci,
ki se nahajajo v to£ki z ni£elnim poljem (FFP2), torej H = 0. Primera odziva
superparamagnetnih delcev v FFP in v polju nasi£enosti prikazuje slika 2.1.
Magnetne delce izven FFP lahko nasi£imo z magnetnim gradientomH(r) = G·r,




. Gradientno polje lahko doseºemo s pomo£jo nasproti usmerjenih
permanentnih magnetov z nasprotujo£imi polaritetami ali s parom Helmholtzovih
tuljav, pri £emer je polariteta ene od tuljav obrnjena. Takemu paru tuljav pravimo
Maxwellove tuljave. Slika 2.2 prikazuje konguracijo gradientnih tuljav, ki ustvarjajo
tako obliko magnetnega polja, da je samo v eni to£ki gostota magnetnega polja
enaka 0. Variacije v magnetnem polju lahko doseºemo tako, da polju, ki ustvarja
FFP pri²tejemo £asovno odvisno, vzbujevalno magnetno polje He(r, t).
Pri konstrukciji se lahko odlo£imo za homogeno vzbujevalno magnetno polje, da
nam pri detekciji ni treba upo²tevati njegove prostorske oblike He(r, t) = He(t).
Tako polje lahko ustvarimo z eno dolgo tuljavo, ali dvema tuljavama, med katerima
leºi majhna reºa, skozi tuljave pa te£e izmeni£ni elektri£ni tok.
2Angle²ko: Field Free Point
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Slika 2.2: Magnetno polje, ki je neni£elno po celotnem prostoru, razen v majhnem
obmo£ju, lahko tvorimo z uporabo para gradientnih tuljav. S spreminjanjem gradi-
entnega polja ali premikanjem vzorca lahko v obmo£je z ni£elnim poljem postavimo
kateri koli del vzorca. [2]
Skupno magnetno polje H, ki deluje na magnetni vzorec, lahko zapi²emo kot
superpozicijo gradientnega polja HG(r) = G · r in £asovno odvisnega vzbujevalnega
polja He(t)
H(r, t) = He(t) +Gr. (2.9)
Odziv magnetnih delcev na spremembe magnetnega polja lahko merimo s spreje-
mno tuljavo. Primer tehni£ne re²itve za tako konguracijo bom prikazal v kasnej²ih
poglavjih, ki opisujejo eksperimentalno delo in rezultate. Inducirano napetost dolo£a
Faradayev zakon v integralni obliki





e ho£emo izra£unati inducirano napetost, ki je posledica spremembe magnetizacije
superparamagnetnih delcev, lahko uporabimo zakon o recipro£nosti [18] in napetost







up(t) ozna£uje inducirano napetost, ki je posledica spreminjajo£e se magnetiza-
cije delcev. S p upo²tevamo neidealno ob£utljivost tuljave [8]. Magnetizacija delcev
je funkcija zunanjega magnetnega polja. Z vstavljanjem 2.5 in 2.9 v 2.11 in ob
















Za slikanje delcev je dovolj, da v vsaki to£ki v prostoru izmerimo povpre£en
signal, ki je posledica sprememb magnetizacije v izmenujo£em magnetnem polju
He. V dosedanji izpeljavi smo predpostavljali, da je to£ka, v kateri je gostota
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zunanjega polja enaka ni£, negibna. e ºelimo posneti sliko, moramo to to£ko
premikati po prostoru slikanja in tako izmeriti koncentracijo delcev v vsaki to£ki.
To lahko naredimo z mehanskim premikanjem vzorca ali z uporabo dodatnega polja
Hp(r, t), ki premika ni£elno to£ko gradienta. Celotno magnetno polje lahko tedaj
zapi²emo kot H(r, t) = He(t)+Hp(r, t)+G ·r. Skupno polje H(r, t) lahko vstavimo
2.12 in ugotovimo, da je signal tedaj sorazmeren s konvolucijo med koncentracijo
delcev ρ in odvodom Langevinove funkcije [2]. V eksperimentih, ki jih opisujemo v
tem delu, to£ke FFP nismo premikali z uporabo magnetnih polj.
Lo£ljivost slikanja je odvisna od ²irine odvoda Langevinove funkcije na polovici
vi²ine in zna²a [2]






Ms je nasi£ena magnetizacija, d pa polmer delca. Lo£ljivost linearno raste s prostor-




Fizikalne lastnosti superparamagnetnih delcev imajo velik vpliv na zmoºnost sli-
kanja. S poznavanjem porazdelitve prostornin, prostorninske gostote magnetnih
atomov, oblike delcev in viskoznosti medija lahko ocenimo, kak²no konguracijo
magnetnih polj in detekcijskega sistema potrebujemo za slikanje s ciljno lo£ljivostjo.
Naslednje poglavje zajema analizo razli£nih vzorcev superparamagnetnih delcev in
oceno njihove primernosti za slikanje z metodo MPI.
3.1 Pregled vzorcev
Za potrebe slikanja obravnavamo tri vzorce superparamagnetnih delcev ºelezovega
oksida. Vse tri vzorce so sintetizirali na Odseku za sintezo materialov Instituta
Joºef Stefan in vsebujejo me²anico Fe2O3 in Fe3O4. Delci so bili sintetizirani s
hidrotermalno sintezo iz suspenzije ºelezovega oksida [11] in so prevle£eni z organsko
bazo, ki prepre£uje zdruºevanje.
Vzorci delcev se razlikujejo v porazdelitvah velikosti in mediju. Vzorca, ozna-
£ena z oznakama MB-CA in PEHT-160-00-47-COOH, vsebujeta delce v vodni
suspenziji, vzorec z oznako Suhi delci pa vsebuje posu²ene pra²nate vzorce. Vsi
trije vzorci so prikazani na sliki 3.1.
Podatke o povpre£nem premeru v obeh suspenzijah je posredoval Odsek za sin-
tezo materialov IJS. Podani so v tabeli 3.1. e s slike 3.1 lahko razberemo, da
sta vzorca razli£na, saj so manj²i delci povpre£ne velikosti (9 ± 2) nm v suspenziji
obarvani £rno, ve£ji delci premera (11± 2) nm pa svetlo rjavo.
3.2 Slikanje z elektronskim vrsti£nim mikroskopom
Geometrijsko obliko in porazdelitev velikosti delcev lahko ocenimo s slik, ki smo jih
v sodelovanju z Odsekom za trdno snov IJS pridobili z uporabo vrsti£nega elektron-
skega mikroskopa (SEM1).
Z vrsti£nim elektronskim mikroskopom lahko slikamo vzorce z lo£ljivostjo okoli
1 nm [19]. Poleg slikanja je mogo£e z uporabo vrsti£nega mikroskopa dobiti tudi
druge informacije, kot je elementarna sestava povr²ine. Osnovno shemo tipi£nega
vrsti£nega elektronskega mikroskopa prikazuje skica 3.2. Na vrhu stolpca se nahaja
elektronski top. Elektroni, ki tipi£no izhajajo iz segrete katode, so pospe²eni do
1Angle²ko: scanning electron microscopy
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Slika 3.1: Dva vzorca vodnih delcev razli£nih velikosti (levo) in vzorec suhih delcev
(desno).
Slika 3.2: Shema najpomembnej²ih elementov elektronskega mikroskopa [19].
napetosti med 0, 1 kV in 50 kV [20]. Sledi zaporedje magnetnih le£ in zaslonk, ki
elektronski snop zoºijo in fokusirajo na vzorec. Tipi£na velikost to£ke na vzorcu je
10 nm [19].
Z vrsti£nim elektronskim mikroskopom sliko tvorimo po to£kah. Elektronski snop
usmerimo v vsako to£ko vzorca posebej, nato pa zaznavamo produkte, ki nastanejo
pri interakciji elektronov z vzorcem. Za usmerjanje snopa poskrbi niz odklonskih
tuljav, ki snop usmerjajo proti posameznim to£kam na vzorcu. Slika 3.2 prikazuje
pogosto uporabljeno postavitev, pri kateri na vsaki osi uporabimo dva para tuljav.
S prvim parom snop elektronov odklonimo s poti, z drugim parom pa ga usmerimo
proti ciljni to£ki na vzorcu.
Pri formaciji slike lahko uporabimo kateri koli signal, ki se spreminja s premi-
kanjem elektronskega snopa po vzorcu. Pri slikanju se najpogosteje uporabljajo
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Slika 3.3: Povratno sipani elektroni po ve£ elasti£nih sipanjih zapustijo snov na
vstopni strani. Pri tem iz zunanjih lupin atomov izbijejo sekundarne elektrone. Z λ
je ozna£ena povpre£na prosta pot elektronov [19].
[20] sekundarni elektroni (SE) in povratno sipani elektroni (BSE2). Sekundarni ele-
ktroni so tisti, ki jih vpadni elektroni izbijejo iz zunanjih lupin atomov. Ti elektroni
imajo tipi£no energijo samo nekje od 2 do 5 eV, zato lahko snov zapustijo le tisti,
ki nastanejo blizu povr²ine. Lo£imo lahko sekundarne elektrone, ki nastanejo blizu
vstopne to£ke in blizu izstopne to£ke vpadnega elektrona (prikazano na sliki 3.3).
Elektronom, ki po ve£ elasti£nih sipanjih vzorec zapustijo na vstopni strani, pravimo
povratno sipani elektroni. Povpre£no imajo vi²je energije kot sekundarni elektroni,
te segajo do energije vpadnega elektronskega snopa [19].
Obstaja veliko razli£nih detektorjev elektronov, med katerimi je najpogostej²i
[19] Everhart-Thornleyjev detektor. S pozitivno nabitim ltrom lahko privla£imo
tako sekundarne elektrone kot povratno sipane elektrone, z negativno nabitim l-
trom pa lahko sekundarne elektrone z nizko energijo odbijemo. Za ltrom se nahaja
scintilator, kjer interakcije elektronov oddajajo vidno svetlobo, ki jo speljemo po
opti£nem kablu do fotopomnoºevalke. Na fotopomnoºevalki se svetloba ponovno
pretvori v elektrone in nazadnje v elektri£ni pulz, ki ga lahko zaznamo z analogno
digitalnim pretvornikom.
Pri klasi£nih elektronskih mikroskopih je bilo premikanje elektronskega snopa
sinhronizirano z zaslonom na katodno cev, danes pa posamezne meritve digitalno
sestavimo v sliko.
Vzorce, ki jih slikamo z elektronskim mikroskopom, moramo ustrezno pripraviti.
Mokre vzorce moramo posu²iti, da v vakuumu ne razpadejo, ter pritrditi na podlago,
da se med slikanjem ne premikajo. Neprevodne vzorce moramo tudi prevle£i z
ºlahtno kovino ter ozemljiti, sicer se na njih nabira naboj, ki povzro£a artifakte na
sliki. Pravimo, da slike neozemljenih vzorcev svetijo. Vzorce superparamagnetnih
delcev smo najprej razred£ili, razred£ene suspenzije pa nato kapnili na nosilec in
po£akali, da se posu²ijo, preden smo jih prevlekli s prevodno kovino.
Slika 3.4a prikazuje vzorec MB-CA, posnet z 10000-kratno pove£avo. Delci,
ki jih vidimo na tej sliki, ne predstavljajo posameznih nanodelcev, temve£ ve£je
skupke. Posamezne nanodelce lahko razlo£imo ²ele na sliki 3.4b, ki prikazuje isti
vzorec pod 250000-kratno pove£avo. Vzorec PEHT-160-00-47-COOH s povpre£-
nim premerom 11 nm je prikazan na slikah 3.4c in 3.4d. Tudi tokrat lahko na sliki s
250000-kratno pove£avo razlo£imo posamezne delce, vendar zaradi nizke lo£ljivosti
ne moremo natan£no izmeriti porazdelitve velikosti delcev.
2Angle²ko: backscattered electrons
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(a) Povpre£en premer 9 nm, pove£ava 1000x. (b) Povpre£en premer 9 nm, pove£ava
250000x.
(c) Povpre£en premer 11 nm, pove£ava 1000x. (d) Povpre£en premer 11 nm, pove£ava
250000x.
(e) Povpre£en premer 54 nm, pove£ava 1000x. (f) Povpre£en premer 54 nm, pove£ava
250000x.
Slika 3.4: SEM slike obeh suspenzij in vzorca suhih delcev.
3.3 Porazdelitev velikosti delcev
Vzorec Suhi delci, prikazan na slikah 3.4e in 3.4f, vsebuje ob£utno ve£je delce, ki
jih lahko jasno razlo£imo. Delci na slikah imajo sicer premalo ostre robove in se
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Slika 3.5: Ro£no ozna£eni delci s slike 3.4f.
Oznaka vzorca Velikost
MB-CA (9± 2) nm
PEHT-160-00-47-COOH (11± 2) nm
Suhi delci (54± 15) nm
Tabela 3.1: Prostorninsko uteºene povpre£ne velikosti delcev, izra£unane ob pred-
postavki, da so delci sferi£ni. Podatke o velikosti delcev v vzorcih MB-CA in
PEHT-160-00-47-COOH je podal Laboratorij za anorgansko kemijo IJS, povpre-
£en premer delcev v vzorcu z oznako Suhi delci pa je bil izra£unan kot povpre£je
s histograma 3.6.
preve£ prekrivajo, da bi jih lahko lo£ili s preprostimi numeri£nimi metodami, zato
jih je bilo potrebno za dolo£itev velikosti ozna£iti ro£no, kot je prikazano na sliki
3.5. S pomo£jo slike smo z uporabo programa ImageJ [21] obdelali ter izra£unali
²tevilsko in prostorninsko porazdelitev premerov delcev (Slika 3.6). Pri izra£unih
smo predpostavljali, da so delci sferi£ni. Pretvorbo iz ²tevilske v prostorninsko
uteºeno meritev smo izvedli tako, da smo pogostosti delcev v histogramu pomnoºili
s povpre£no prostornino delcev v vsakem razdelku. Prostorninsko uravnoteºena
porazdelitev je pomembna za razumevanje obna²anja delcev, saj veliki delci masovno
predstavljajo ve£ji deleº v vzorcu.
S prileganjem krivulje normalne porazdelitve smo izra£unali prostorninsko urav-
noteºeno povpre£je velikosti premera delcev in njihovo raztresenost. Tabela 3.1
vsebuje izra£unane podatke o velikosti suhih delcev in podane podatke o velikosti
delcev v suspenziji.
3.4 Magnetizacijske krivulje
Obna²anje magnetizacije delcev v prisotnosti zunanjega magnetnega polja lahko
opi²emo z diagramiH−M, s pomo£jo katerih na abscisi prikaºemo gostoto zunanjega
magnetnega polja v enotah T, na ordinati pa pripadajo£o gostoto magnetizacije v
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Slika 3.6: tevilsko uravnoteºena porazdelitev velikosti suhih delcev in Gaussova
krivulja, ki smo jo prilegali z uporabo metode najmanj²ih kvadratov. µ = 20,8 nm,
σ = 9,35 nm.
enotah Am2 kg−1.
Odziv magnetizacije na zunanje magnetno polje je bil za vzorca MB-CA in
PEHT-160-00-47-COOH v vodni suspenziji izmerjen z vibracijskim magnetome-
rom. Vibracijski magnetometri s parom dveh tuljav ustvarjajo homogeno magnetno
polje, ki magnetizira vzorec. Vzorec nato vibrirajo in na ta na£in ustvarijo £asovno
odvisno magnetno polje, ki ga lahko izmerimo s sprejemnimi tuljavami [22]. Ampli-
tuda signala je sorazmerna z magnetizacijo vzorca. Magnetizacijsko krivuljo lahko
izmerimo tako, da meritev opravimo pri razli£nih gostotah homogenega magnetnega
polja. Pri meritvah smo uporabili magnetometer Lake Shore Cryotronics 7400 Se-
ries VSM, ki lahko magnetni moment meri z ob£utljivostjo 10−10 Am2, vzorce pa
magnetizira s pomo£jo zunanjega polja mo£i do 3 T (odvisno od konguracije) [23].
Magnetizacijski krivulji za vzorca MB-CA in PEHT-160-00-47-COOH pri
sobni temperaturi 300K sta prikazani na sliki 3.7. Na isti sliki sta z enako barvo
narisani tudi Langevinovi krivulji, ki smo ju prilegali z metodo najmanj²ih kvadra-
tov. Opazimo lahko, da imata oba diagrama obliko Langevinove funkcije, £eprav
ujemanje ni popolno. Obe magnetizacijski krivulji kaºeta ni£elno remanenco v od-
sotnosti zunanjega magnetnega polja, iz £esar lahko sklepamo, da so delci ºe pri
sobni temperaturi v superparamagnetni limiti, nad blocking temperaturo. Vzorec
s povpre£nim premerom 11 nm ima ve£ji nasi£eni magnetni moment kot vzorec s
povpre£nim premerom 9 nm. Bistvena razlika med diagramom za delce velikosti
9 nm in 11 nm je v tem, da delci velikosti 11 nm veliko hitreje doseºejo nasi£eno
speci£no magnetizacijo (60 ± 0,1) Am2 kg−1 soli. Nizka vrednost polja, pri kate-
rem se vzorec magnetizira, je posledica velikega magnetnega momenta, ki nastopa
v imenovalcu ena£be 2.5 in je premo sorazmeren s prostornino delca [7].
Diagram 3.7 prikazuje obna²anje magnetizacije delcev v vzorcu Suhi delci s




























54 nm, 100 K
54 nm, 300 K
11 nm, 300 K
9 nm, 300 K
Slika 3.7: Rezultati meritev magnetizacijskih krivulij obeh suspenzij (MB-CA in
PEHT-160-00-47-COOH) in magnetizacijske krivulje vzorca suhih delcev so podani
s to£kami. Odstopanje je za vse meritve na obeh oseh manj²e od 1%. Meritvam
smo z metodo najmanj²ih kvadratov prilegli krivulje L(x) = α ∗ (coth(βx)− 1
βx
) in
jih na grafu podali s polnimi £rtami. Koecienti prileganja so podani v tabeli 3.2.
gramu smo pridobili s pomo£jo SQUID3 magnetometra MPMS XL, ki ga je izdelalo
podjetje Magnetic Property Measurement Systems. Nasi£ena speci£na magnetiza-
cija zna²a (91 ± 2) Am2 kg−1 soli pri 300K in (97 ± 2) Am2 kg−1 soli pri 100K,
kar je za faktor 50% ve£ v primerjavi z delci v superparamagnetni suspenziji. Ve-
lika sprememba je najverjetneje posledica povr²inskih efektov, zaradi katerih lahko
pride do dodatne anizotropije na povr²ini delcev [13], ter pove£anja ali zmanj²anja
magnetizacije vzorca [24].
Delci v vzorcu Suhi delci v odsotnosti zunanjega polja prikazujejo neni£elno
remanentno polje velikosti (413 ± 4) Am−1 pri temperaturi 300K in (915 ± 10)
Am−1 pri temperaturi 100K. Karakteristi£ni £as za termi£ne rotacije magnetizacije
je pri obeh temperaturah dalj²i od £asa meritve, kar nakazuje na to, da so delci
pri sobni temperaturi ²e vedno v zamrznjenem stanju, pod temperaturo prehoda
v superparamagnetno stanje. Dolg relaksacijski £as je posledica velikega premera
delcev in dejstva, da se delci ne nahajajo v teko£em mediju, kar pomeni, da ne more
priti do Brownove rotacijske difuzije.
S poznavanjem magnetnega obna²anja delcev v zunanjem magnetnem polju
lahko ocenimo lo£ljivost slikanja z metodo MPI. Po ena£bi (4) iz [2] je lo£ljivost
enaka ²tirikratniku ²irine odvoda Langevinove funkcije za delce. Graf 4.2 je upo-
dobitev ena£be 2.13 za tri razli£ne velikosti delcev, pri £emer je velikost magne-
tnega gradienta podana na abscisi, lo£ljivost pa na ordinati. Pri izra£unu lo£ljivosti
za slikanje vzorca Suhi delci je upo²tevana nasi£ena speci£na magnetizacija 90
Am2 kg−1, pri suspenzijah pa 60 Am2 kg−1. Obe magnetizaciji smo pretvorili v
3Superconducting quantum interference device
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α [Am2 kg−1] β [ 1
T
]
9 nm 300K 58± 0,5 35± 1
11 nm 300K 60,3± 0,1 38,2± 0,3
54 nm 100K 102± 1 14± 0,5
54 nm 300K 97± 0,5 18± 0,4
Tabela 3.2: Koecienti prileganja Langevinovih krivulij na grafu 3.7.
volumsko normirani magnetizaciji po formuli M vs = M
m
s ρFe3O4 z gostoto magnetita
ρFe3O4 = 5,18 gm
−3, od£itano iz [25]. Z grafa lahko ocenimo, da bi za slikanje z
lo£ljivostjo ∆x = 1 mm potrebovali gradient magnetnega polja 6 mTcm−1.
3.5 Meritve temperaturnega obna²anja magnetnih
lastnosti suhega vzorca z uporabo SQUID ma-
gnetometra
Podatke na diagramu FC/ZFC (eld cooling/zero eld cooling), prikazanem na sliki
3.8, smo izmerili z uporabo SQUID magnetometra. Vzorec z oznako Suhi delci smo
najprej v odsotnosti zunanjega polja shladili na temperaturo 4K, nato smo vklju-
£ili magnetno polje jakosti 7957Am−1. Krivuljo ZFC smo pridobili tako, da smo
v prisotnosti magnetnega polja temperaturo dvignili do 300K, pri tem pa nepre-
stano merili magnetni moment vzorca. Pri 300K smo za£eli delce ponovno hladiti
do temperature 4K, med hlajenjem pa smo izmerili krivuljo FC. Pojavov, vidnih
na diagramu FC/ZFC ni enostavno enoli£no razloºiti. Na krivulji ZFC lahko opa-
zimo nad temperaturo 100K oster skok magnetnega momenta z maksimumom pri
temperaturi 125K. V literaturi [11] se maksimum na krivuljah FC/ZFC pogosto
interpretira kot temperaturo TB. Pri analizi magnetizacijskih krivulj v poglavju 3.4
smo zaradi neni£elnega remanentnega polja pri 300K zaklju£ili, da leºi temperatura
TB pod sobno temperaturo, zato sumimo, da pojav pri 125K ni posledica prekora-
£itve TB. Maksimum je bil tudi veliko ostrej²i od tipi£nih maksimumov [11], ki so
posledica zamrzovanja dinamike magnetizacije vzorca pod TB.
Spremembe zikalnih lastnosti magnetita okoli temperature 125 K je opazovalo
v za£etku 20. stoletja ºe ve£ raziskovalcev. Posebej pomembne so bile Verweyeve
meritve sprememb elektri£ne prevodnosti, na podlagi katerih je kasneje opisal fazni
prehod pri tej temperaturi [26]. Poleg magnetnih in elektri£nih se pri prehodu
pod 125K spremenijo tudi mehanske in termodinami£ne lastnosti. Magnetit brez
ne£isto£ se pri sobni temperaturi kristalizira v inverzni spinel s kubi£no osnovno
celico [26]. V takem kristalu dvovalen£ni ioni Fe2+ zapolnijo mesta na robovih
tetraedrov (mesta A), medtem ko mesta na robovih oktaedrov (mesta B) zapolnijo
tako dvovalen£ni ioni Fe2+ kot trovalen£ni ioni Fe3+. Ioni na mestih B si delijo
elektrone, ki med njimi pri visokih temperaturah preskakujejo (so delokalizirani,
zato je elektri£na prevodnost dobra). Pod temperaturo TV se kubi£na osnovna celica
popa£i v ve£jo monoklinsko celico. Elektroni nimajo ve£ dovolj energije za skoke med
sosednjimi Fe mesti (tako imenovana B mesta v kristalni strukturi magnetita), kar
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Slika 3.8: Krivulji ZF in ZFC vzorca suhih delcev, izmerjeni s pomo£jo naprave
Quantum design MPMS XL.
pojasni oster padec prevodnosti - magnetit pri nizkih temperaturah postane izolator.
Hkrati z nabojnim urejanjem pa se spremenijo tudi magnetne lastnosti. Pod TV je
magnetit ferimagneten, zato se ta prehod dobro opazi tudi v magnetnih meritvah.
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Najenostavnej²a MPI naprava uporablja dve magnetni polji: nehomogeno polje,
s katerem doseºemo prostorsko selekcijo, in homogeno vzbujevalno polje, s katerim
vzbudimo odziv magnetnih delcev. V laboratoriju smo imeli na voljo prosto napravo
za elektronsko paramagnetno resonanco (kratko EPR) pri nizkih frekvencah (okoli
250MHz) in magnetnih poljih gostote do 10mT. Sestavljena je iz Helmholtzovega
para tuljav, ki pri EPR eksperimentih ustvari homogeno elektromagnetno polje, in
manj²ega para tuljav, namenjenega modulaciji homogenega polja. Oba para tuljav
prikazuje slika 4.1. Na voljo smo imeli tudi dvokanalni oja£evalnik, ki je pri EPR
eksperimentih napajal oba para tuljav. Tuljave, namenjene ustvarjanju homogenega
polja, smo predelali v gradientne tuljave tako, da smo na eni od tuljav obrnili smer
toka.
Za potrebe zajemanja signala smo ro£no navili dve tuljavi in ju nataknili na po-
sebej izdelan aluminijast nosilec. Tuljavi imata induktivnosti (0,22 ± 0,05) mH in
(0,2± 0,05) mH in notranji premer (25± 1) mm. Tridimenzionalni na£rt nosilca je
prikazan na sliki 4.4a. Poleg stabilnega mesta za pritrditev tuljav nosilec sluºi tudi
kot os za premikanje vzorca med meritvijo. Luknje v nosilcu omogo£ajo vizualno
opazovanje pozicije vzorca in so hkrati dostopne to£ke za sonde za merjenje ma-
gnetnega polja. Sprejemne tuljave so izdelane iz bakrene ºice, navite na nosilec in
zalite z lepilom. Slika 4.4b prikazuje umerjanje sprejemnih tuljav, navitih na nosilec.
Pri izdelavi smo posku²ali dose£i £im vi²jo induktivnost, vendar smo bili navzgor
omejeni s ²tevilom ovojev, ki jih lahko navijemo na tuljavo, preden za£nejo drseti
zaradi odsotnosti sten. Tuljavi imata skupno induktivnost (415± 5) µH.
Meritve gradientnega polja s Hallovo sondo so pokazale, da se je gostota ma-
gnetnega polja v dobrem pribliºku linearno spreminjala z oddaljenostjo od centra,
kar je ustrezalo gradientu gostote magnetnega polja (1 ± 0,1) mT cm−1. Izmerjen
prol polja prikazuje slika 4.2. S tak²nim poljem lahko v najbolj²em primeru po
ena£bi 2.13 doseºemo lo£ljivost 6 mm, kar je primerljivo z razdaljo med sprejemnimi
tuljavami. To pomeni, da smo bili pri premikanju vzorca znotraj obmo£ja homogene
detekcije zelo omejeni.
Signal smo zajemali z oja£evalnikom s fazno vpeto zanko SR830, ki ga je izdelalo
podjetje Stanford Research System. Z zajemanjem s fazno vpeto zanko smo lahko
laºje lo£ili signal od okolice in merili vsako harmonsko frekvenco posebej. Operacijski
oja£evalnik ima vhodno napetost omejeno na 1 V, kar je bilo potrebno upo²tevati
pri na£rtovanju tuljav.
Signal za vzbujevalno polje smo v prvih meritvah dosegali s pomo£jo signalnega
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Slika 4.1: Postavitev tuljav, primerna za MPI. Tuljave si od zunaj navznoter sledijo
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Slika 4.3: Lo£ljivost v odvisnosti od velikosti gradientnega polja za razli£ne delce po
ena£bi 2.13. Za vzorec suhih delcev je bila uporabljena nasi£ena magnetizacija Ms
= 80Am2 kg−1.
generatorja, ki smo ga upravljali s pomo£jo osebnega ra£unalnika, na katerega je bil
povezan preko vmesnika USB. Pri meritvah signala delcev s fazno vpeto zanko smo
imeli velikokrat teºave z detekcijo, saj je napetost sprejetega signala drsela. Po ana-
lizi signala, ki je prihajal iz signalnega generatorja z osciloskopom, smo ugotovili, da
je bil signal £asovno nestabilen in za²umljen, zato smo pri nadaljnjih eksperimentih
kot signalni generator uporabljali interni izvor oja£evalnika s fazno vpeto zanko.
Z nastavitvijo izvorne napetosti signalnega generatorja in stopnje oja£anja smo
lahko dosegli vzbujevalno polje z amplitudo, ve£jo od 1mT, vendar tako visoke
vrednosti niso bile uporabne za slikanje zaradi ²ibkega gradientnega polja. Visoka
amplituda vzbujevalnega polja lahko magnetizacijo delcev premakne iz nasi£enega
obmo£ja in tako zmanj²a lo£ljivost metode. Ta je navzgor omejena z najve£jo raz-
daljo, za katero lahko vzbujevalno polje premakne ni£lo gradientnega polja. e v
na²em primeru pri velikosti gradientnega polja 1mTcm−1 uporabimo vzbujevalno
polje z amplitudo 1mT, s tem lo£ljivost v najbolj²em primeru omejimo na 10mm.
Pri prvih meritvah smo imeli na voljo vodni suspenziji magnetnih delcev, pre-
vle£enih z organsko fazo, ki sta opisani v poglavju 3. Vzorce smo izdelali tako, da
smo nekaj mL magnetne suspenzije kapnili v kvar£no cev, ki so jo nato zatalili v
delavnici Instituta Joºef Stefan. Slika 4.5 prikazuje primer vzorca, ki smo ga izdelali
z uporabo suspenzije z delci povpre£ne velikosti 11 nm. Signal, ki so ga oddajali
delci, je bil za ve£ velikostnih redov ²ibkej²i od ozadja, ki so ga generirale modula-
cijske tuljave, zato smo lahko izmerili le signal vzorcev, ki so bili dalj²i od 5 mm. To
pomeni, da je bila lo£ljivost slikanja enakega velikostnega reda kot velikost vzorca.
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4.1 Izdelava sprejemnih tuljav in kompenzacija zu-
nanjega polja
V poglavju 4 smo ugotovili, da bomo lahko slikali le vzorce, ki so manj²i od 6 mm.
Amplituda signala delcev je sorazmerna s ²tevilom ºelezovih atomov, ki se nahajajo
v to£ki FFP, zato za slikanje tako majhnih vzorcev potrebujemo natan£no zajemanje
signala delcev. Sistem z dvema bakrenima tuljavama, opisan v poglavju 4, je imel
ve£ pomanjkljivosti, ki smo jih re²evali z na£rtovanjem in izdelavo ²tirih strojno
izdelanih tuljav s tuljavniki iz umetne mase, opisanih v nadaljevanju.
4.1.1 Zajemanje motenj
S parom tuljav, ki smo jih uporabili za zgodnje meritve, smo poleg signala, ki ga
oddajajo delci, pomerili vsa £asovno odvisna polja, ki so bila prisotna v okolici
sprejemnih tuljav. Med njimi je bil po amplitudi dale£ najve£ji signal vzbujevalnega
polja, ki je za ve£ velikostnih redov presegal signal delcev. V literaturi se pogosto po-
javljata dva pristopa k problemu [8]. Vzbujevalna tuljava generira signal, ki vsebuje
le eno frekvenco, signal delcev pa tudi vse vi²je harmonike [17]. Prvotno smo si-
gnal posku²ali lo£iti z uporabo detektorja s fazno vpeto zanko. Izkori²£ujo£ dejstvo,
da vi²je harmonske frekvence signala pripadajo le delcem, smo se nanje zaklenili
in merili njihove amplitude. Te so bile niºje od amplitude ²uma, zato te metode
nismo mogli uporabiti. Nizko amplitudo vi²jih harmonskih frekvenc smo pojasnili z
domnevo, da magnetizacije delcev z vzbujevalnim poljem nismo pripeljali v dovolj-
²nji meri v obmo£je nelinearnosti. Vzbujevalno polje bi lahko kompenzirali tako, da
bi signal, ki prihaja iz sprejemnih tuljav, pred detekcijo poslali skozi nizkopasoven
lter, vendar bi tudi s tako metodo izgubili po amplitudi najve£jo komponento si-
gnala. Pri konstrukciji naprave smo ubrali drugo pot in sprejemne tuljave postavili
v gradiometri£no konguracijo, pri kateri vsako detekcijsko tuljavo spremlja enaka,
kompenzacijska tuljava z nasprotno polariteto. V tem primeru smo izkoristili dej-
stvo, da modulacijske tuljave generirajo prostorsko homogeno polje, magnetni delci
pa se obna²ajo kot to£kast izvor. S tako postavitvijo smo lahko obdrºali tudi del si-
gnala z osnovno frekvenco. Tuljavi v gradiometri£nem paru smo postavili na isto os
v enaki oddaljenosti od modulacijske tuljave tako, da se vzbujevalno polje od²teje,
signal delcev pa ne, saj ga zaznamo le na tuljavi, ki je blizu vzorcu.
4.1.2 Deformacije navojev
Pri tuljavah, ki so bile navite neposredno na nosilec tuljav, je med merjenjem lahko
pri²lo do premikanja navoja tuljave, kar je povzro£ilo spremembe induktivnosti tu-
ljave. Signal delcev, ki smo ga z izdelanimi tuljavami lahko zaznali, je bil v najbolj-
²em primeru velikostnega reda (1 µV), zato so bile amplitude sprememb signala, ki
so bile posledica premikov navoja, velikokrat mnogokratnik signala delcev. Takim
premikom smo se izognili z izdelavo tuljavnika, ki je omejil gibanje navoja.
4.1.3 Indukcijske izgube
Ko je bakrena ºica navita neposredno na kovinski nosilec, pride zaradi indukcije
do magnetnih izgub. Iz skice 4.6 je razvidno, da smo tuljavnike na£rtovali s steno
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(a) 3D model nosilca tuljave, narisan v pro-
gramu FreeCAD.
(b) Umerjanje tuljave s spreminjanjem ²tevila
navojev.
Slika 4.4: Za izdelavo MPI naprave je bilo potrebno na EPR napravi obrniti polari-
teto ene od Helmholtzovih tuljav, izdelati sprejemne tuljave in nosilec za sprejemne
tuljave in vzorec.
Slika 4.5: Vzorec suspenzije delcev povpre£ne velikosti 11 nm, zavarjene v stekleno
ampulo.
debeline 2 mm, zaradi £esar je razdalja med tuljavo in kovinskim nosilcem ve£ja,
magnetne izgube pa manj²e.
Pri na£rtovanju smo bili geometrijsko omejeni s prostorom na nosilcu za tuljave.
Na£rtovali smo tuljave, ²iroke 6mm, v katere smo lahko navili 2mm navoja, kar
ustreza ≈ 150 navojem. Pri izdelavi ve£jih tuljav na nosilcu ne bi ostalo dovolj
prostora za premikanje tuljav, ki je bilo kasneje potrebno za umeritev kompenzacije
polja.
Tuljavnike je izdelala delavnica Instituta Joºef Stefan, tuljavo smo navili s stru-
ºnico. Postopek je prikazan na fotograji 4.7a. Pri ²tetju navojev bakrene ºice smo
si pomagali s ²tevcem obratov, ki smo ga s plasti£no cevjo povezali na os stroj-
nice. Za pritrditev sprejemnih tuljav na zunanjo stran nosilca smo s sodelovanjem
delavnice Instituta Joºef Stefan izdelali aluminijaste podalj²ke za nosilec. Alumini-
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Slika 4.6: Na£rt za izdelavo sprejemnih in kompenzancijskih tuljav.
jasti podalj²ki so na robovih oºji in se prilegajo aluminijastemu nosilcu, v katerega
jih lahko vstavimo. Za montaºo nosilcev smo morali v plo²£o, na katero sta bili
pritrjeni gradientni tuljavi, izvrtati dodatne luknje. Izdelane tuljave so skupaj s po-
dalj²kom nosilca prikazane na sliki 4.7b. Izmerili smo, da ima vsaka od ²tirih tuljav
induktivnost (1,315± 0,01) µH in upor (7,8± 0,1) Ω.
Kompenzacijski tuljavi smo namestili na zunanjo stran vzbujevalnih tako, da
vse tuljave leºijo na isti osi, kot je prikazano na sliki 4.8. Pri navijanju smo pazili,
da smo na vse tuljave navili enako ²tevilo navojev, vendar smo za maksimalno
kompenzacijo po montaºi na nosilec tuljave umerili ²e tako, da smo vsako od tuljav
v paru priklopili na enega od vhodov osciloskopa in opazovali razliko izmerjenih
amplitud napetosti. Kompenzacijski tuljavi smo premikali, dokler nismo dosegli
minimuma razlike napetosti. Sliki 4.9a in 4.9b sta posnetka zaslona osciloskopa,
na katerih lahko vidimo amplitudi obeh signalov z rumeno in modro barvo, njuno
razliko pa z rde£o. Vidimo, da smo s kalibracijo njuno razliko spravili na amplitudo
le nekaj mV in tako kompenzirali skoraj celoten vzbujevalni signal.
Med meritvami s fazno vpeto zanko smo signal kompenzacijskih tuljav od signala
sprejemnih tuljav od²teli tako, da smo signala priklopili na vhod A in vhod B, ter
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(a) Strojno navijanje tuljave. (b) Izdelani kompenzacijski in sprejemni tu-
ljavi.
Slika 4.7: Konstrukcija strojno izdelanih sprejemnih in kompenzacijskih tuljav.
Slika 4.8: Tuljave si od zunaj navznoter sledijo kot: kompenzacijski tuljavi, modu-
lacijski tuljavi, sprejemni tuljavi.
(a) Pred kalibracijo kompenzacijskih tuljav. (b) Po kalibraciji kompenzacijskih tuljav.
Slika 4.9: Kompenzacija modulacijskega signala, doseºena s premikanjem sprejemnih
in kompenzacijskih tuljav.
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Slika 4.10: Avtomatizacija meritve z uporabo kora£nega elektromotorja in digital-
nega zajemanja podatkov.
uporabili interni od²tevalnik z izbiro programa A-B.
4.2 Motorni pomik
Pri prvih meritvah smo vzorec poloºili v nosilec za tuljave, nato pa ga z bakreno ºico
premikali po osi tuljav in izmerili napetost na sprejemnih tuljavah. Pri taki meritvi je
zaradi mehanskih tresljajev pri²lo do premikov tuljav, zaradi £esar se je spreminjala
napetost, izmerjena na sprejemnih tuljavah. Meritve so bile tudi tako dolge, da so
se pri vi²jih poljih tuljave segrele, zaradi £esar je napetost na sprejemnih tuljavah
drsela, meritve pa so bile zaradi tega manj ponovljive. V sodelovanju z delavnico
Instituta Joºef Stefan smo izdelali leºaje in jih vstavili v nosilec za tuljave. Izdelali
smo teonski nosilec za vzorec (slika 4.10), ki se leºajem tako prilega, da lahko med
njimi gladko drsi. Na rob teonskega nosilca smo zavezali vrvico, ki smo jo priklju£ili
na elektromotor. Na drugi konec teonskega nosilca smo privezali vrvico, na katero
je bila povezana tudi uteº, ki je visela £ez mizo. Na ta na£in smo zagotovili, da je
bila vrvica vedno napeta.
Elektromotor smo poganjali z gonilnikom, ki ga je posodila elektronska delavnica
Oddelka za jedrsko magnetno resonanco. Gonilnik za elektromotor smo poganjali z
uporabo mikrokontrolerja Arduino Nano, ki je bil s serijsko povezavo priklju£en na
osebni ra£unalnik. Z istim osebnim ra£unalnikom smo se preko serijske povezave z
uporabo USB - RS232 pretvornika povezali tudi na merilnik s fazno vpeto zanko,
tako da smo lahko med meritvijo ra£unalni²ko zajemali napetost na sprejemnih
tuljavah. Merilni proces smo avtomatizirali s skripto, napisano v programskem
jeziku Python [27], ki je ob zagonu za£ela zajemati podatke in jih beleºiti v datoteko,
nato pa zagnala elektromotor. Med zajemanjem se je na zaslonu sproti izrisoval graf
amplitude. Ko je vzorec prepotoval celotno merilno obmo£je, se je premikanje vzorca
in zajemanje podatkov ustavilo.
Vzorec je lahko celotno merilno obmo£je prepotoval v okvirno dveh sekundah, kar
je zelo kratek £as v primerjavi z ro£no meritvijo, ki je zaradi zamudnega od£itavanja
trajala med 10 in 20 minut. Zaradi tako kratkega £asa meritve smo lahko uporabili
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Slika 4.11: Slika ozkega vzorca, ki vsebuje suhe delce pritrjene s kontaktnim lepilom.
mo£nej²i napajalnik, ki je tuljave napajal z najve£jim tokom 20A, s katerimi smo
lahko dosegli gradient magnetnega polja do (2 ± 0,1) mT cm−1. Pri tako visokih
poljih bi se brez motoriziranega premika tuljava segrela, preden bi lahko opravili
meritev. Uporabljen visokotokovni napajalnik je izdelal Institut Joºef Stefan.
4.3 Dolga sprejemna tuljava
Z izdelavo gradiometri£nih parov sprejemnih tuljav in pomi£nega sistema z digi-
talnim zajemanjem smo izbolj²ali ponovljivost meritev in lo£ili signal delcev od si-
gnala modulacijskih tuljav, ²e vedno pa smo imeli premajhno obmo£je homogenega
zajemanja signala v primerjavi z velikostjo vzorca. To je predstavljalo velik pro-
blem, saj smo pri premikanju vzorca spremembe v amplitudi signala izmerili zaradi
nehomogenega vzbujevalnega polja ali nehomogenega sprejema namesto nasi£enja
magnetizacije magnetnih delcev. Zaradi ob£utljivej²ega sprejema, ki smo ga dosegli
z nadgradnjami, opisanimi v prej²njem poglavju, smo lahko izdelali manj²i vzorec
delcev. Slika 4.11 prikazuje vzorec suhih delcev povpre£nega premera 54 nm, ki smo
ga poloºili na dno posode v obliki valja in ga zalili s sekundnim lepilom.
Ve£je obmo£je homogenega zajema smo dosegli z izdelavo dalj²e sprejemne tu-
ljave. Dve sprejemni tuljavi, ki se na sliki 4.1 nahajata na sredini nosilca, smo
zamenjali z eno dolgo tuljavo. Na sliki 4.12a je prikazan tridimenzionalni model
tuljavnika, izdelan s pomo£jo programskega paketa SolidWorks. Tuljavnik smo na
podlagi ra£unalni²kega modela izdelali s 3D-tiskanjem iz poliakti£ne kisline (PLA).
Na tuljavo smo navili okoli 350 navojev in dosegli induktivnost (3,5±0,1) mH in
upor (11,1±0,1) Ω, kar presega induktivnost kompenzacijskih tuljav. Ve£jo ob£utlji-
vost smo upo²tevali tako, da smo kompenzacijske tuljave pribliºali modulacijskim.
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(a) 3D model tuljavnika, narisan v programu
SolidWorks.
(b) Izdelan tuljavnik z navojem.




Meritve smo opravljali tako, da smo ro£no ali s pomo£jo elektromotorja vzorec pre-
mikali po osi nosilca za modulacijske in sprejemne tuljave ter med premikanjem
beleºili napetost na detektorju s fazno vpeto zanko. Pri meritvah brez kompenza-
cije zaradi mo£nega ozadja, ki so ga prispevale modulacijske tuljave, nismo lo£ili
med signalom, ki smo ga izmerili pri gradientu 2 mTcm−1, in signalom, ki smo ga
izmerili v odsotnosti gradienta. Pri obeh meritvah smo ob prehodu vzorca skozi
merilno obmo£je izmerili enak prol napetosti, ki je spominjal na Gaussov pro-
l. Ker je bilo gradientno polje pre²ibko, da bi delce znotraj merilnega obmo£ja
spravilo v nasi£eno obmo£je, sta bila u£inka nehomogenosti sprejema in nehomoge-
nosti modulacijskega polja veliko mo£nej²a kot u£inek nasi£ene magnetizacije. Po
postavitvi kompenzacijskega sistema in motoriziranega premika vzorca smo dosegli
veliko bolj²o ponovljivost in vi²jo ob£utljivost, zato smo ob prehodu delcev skozi
obe sprejemni tuljavi namesto enega maksimuma lahko videli dva - vsak maksimum
je ustrezal prehodu delcev skozi ve£jo tuljavo. Tudi pri merjenju z dolgo tuljavo,
opisano v poglavju 4.3, se nismo znebili u£inka nehomogenosti sprejema, vendar je
bilo merilno obmo£je tokrat dovolj dolgo, da smo lahko opazili u£inek zunanjega
gradientnega polja na vzorec magnetnih delcev.
Amplituda signala, ki ga oddajajo delci ob periodi£nem vzbujanju, je sorazmerna
velikosti odvoda Langevinove funkcije v obmo£ju, v katerem se nahajajo. Velikost
odvoda Langevinove funkcije pa v prisotnosti zunanjega polja strmo pada z mo£jo
polja, zato pri£akujemo, da bo signal, ki ga oddajajo delci v oddaljenosti od to£ke
brez polja (FFP), padal. To pomeni, da bi moral signal delcev po upo²tevanju
nehomogenega sprejema signala v prisotnosti gradienta z razdaljo od FFP padati
hitreje kot v odsotnosti polja.
5.1 Vpliv prostorske selekcije na meritev prola vzorca
Slika 5.1 prikazuje rezultate meritve amplitude signala, izmerjenega na sprejemnih
tuljavah, v odvisnosti od poloºaja vzorca v nosilcu pri razli£nih gradientih magne-
tnega polja. Pri vseh meritvah je bil uporabljen vzorec suhih delcev s povpre£nim
premerom 54 nm, opisan v poglavju 4.3, in vzbujevalno polje enake gostote (1±0,1)
mT cm−1. Vse meritve so Gaussove oblike in pri vseh meritvah je pri²lo do drsenja
napetosti, ki je posledica sistematske napake merjenja, za katero so najverjetneje
krive temperaturne spremembe, do katerih je pri²lo zaradi gretja tuljav in samega
vzorca magnetnih delcev.
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Slika 5.1: Meritev vzorca suhih delcev pri razli£nih naklonih gradientnega polja.
Ocenimo lahko, da napetost pri meritvah v poljih z ve£jim gradientom magne-
tnega polja hitreje pada z razdaljo od FFP.
Na vse krivulje, prikazane v grafu 5.1, smo z uporabo knjiºince SciPy [28] pri-
lagodili Gaussove krivulje in izra£unali njihove ²irine. Slika 5.2 prikazuje ²irine
Gausovih krivulj, ki ustrezajo meritvam, prikazanim na sliki 5.1. Vidimo, da nji-
hova ²irina linearno pada s koecientom (−44 ± 13) mm
µTcm−1
, kar pomeni, da ima
odziv magnetizacije vzorca na zunanje polje res niºji odvod v ve£ji oddaljenosti od
FFP, kar je pri slikanju mogo£e izkoristiti za prostorsko selekcijo. Nehomogenost
vzbujevalnega polja in nehomogenost detekcije na sprejemnih tuljavah nista odvisni
od velikosti gradientnega magnetnega polja, raztresenost meritev pa je dovolj nizka,
da je padanje ²irine statisti£no upravi£eno.
5.2 Meritev u£inka prostorske selekcije pri gradi-
entu 1mT cm−1
U£inek prostorske selekcije lahko pokaºemo tudi pri manj²ih gradientih magnetnega
polja. Tabela 5.1 prikazuje ²irine prolov Gaussovih krivulj, ki so prilagojene petim
meritvam prola vzorca, opravljenim v odsotnosti zunanjega polja, njihovo povpre-
£je in njihov standardni odmik od povpre£ja. Tabela 5.2 prikazuje rezultate podobne
meritve prola magnetnih delcev, ki so izmerjene s pomo£jo motornega premika. i-
rina krivulj, ki so bile prilagojene podatkom, izmerjenim v odsotnosti zunanjega
magnetnega polja, je ve£ja od ²irine krivulj, pomerjenih pri zunanjem gradientnem
polju z velikostjo (1±0,1) mT cm−1, £eprav je razlika enakega velikostnega reda kot
odstopanje meritev.
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Gradient gostote magnetnega polja [mTcm−1]
Slika 5.2: irine na polovici vi²ine (FWHM) enodimenzionalnih slik vzorca suhih
delcev pri razli£nih gradientih gostote magnega polja.
Tabela 5.1: irine normalne porazdelitve, prilagojene posameznim meritvam pri








Tabela 5.2: irine normalne porazdelitve, prilagojene posameznim meritvam pri





























Slika 5.3: Rekonstrukcija slike z upo²tevanjem nehomogenosti vzbujevalnega polja
in nehomogenosti sprejema.
5.3 Rekonstrukcija slike
S kvalitativnimi meritvami u£inka selekcijskega polja smo potrdili, da ima selekcijsko
polje neni£eln u£inek na slikanje, £eprav je veliko manj²i kot u£inek nehomogenosti
vzbujevalnega polja in nehomogenosti sprejema. Na podlagi teh ugotovitev smo
sliko vzorca rekonstruirali tako, da smo meritev v odsotnosti zunanjega polja upora-
bili za umerjanje meritve pri neni£elnem polju. Meritev prola pri gradientu gostote
magnetnega polja (1,2 ± 0,1) mT cm−1 smo transformirali tako, da smo ga delili z
meritvijo prola v odsotnosti polja in tako izni£ili u£inke nehomogenosti vzbujeval-
nega polja in sprejema. Pred tem smo obe meritvi normirali na najve£jo vrednost
1 ter od obeh od²teli konstantno ozadje napetosti. Rezultat take transformacije je
slika 5.3, ki predstavlja enodimenzionalno sliko vzorca z metodo MPI.
5.4 Predlogi za izbolj²ave naprave za MPI slikanje
Pri slikanju smo se sre£ali z dvema klju£nima omejitvama - nizko prostorsko lo£lji-
vostjo in majhnim obmo£jem, v katerem je sprejem signala nanodelcev homogen.
Z izbolj²avo ene od teh lastnosti slikanja bi lahko posneli kompleksnej²e slike v eni
dimenziji. Lo£ljivost v odvisnosti od lastnosti zunanjega gradientnega polja smo
ocenili ºe med karakterizacijo vzorcev v poglavju 3. Odvisna je od ²irine odvoda
Langevinove funkcije, ki velja za izbrani vzorec magnetnih nanodelcev, podaja pa
jo ena£ba 2.13. Z izdelavo suspenzije nanodelcev, ki imajo povpre£en premer ve£ji
od 20 nm, hkrati pa so dovolj gibljivi, da so pri sobni temperaturi pod superpa-
ramagnetno limito, bi lahko zmanj²ali jakost magnetnega polja, pri kateri se delci
nasi£ijo. e pomembnej²a bi bila izdelava gradientnih tuljav, s katerimi bi lahko
dosegli mo£nej²e gradientno polje. V poglavju 2.5 smo izra£unali, da bi pri uporabi
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nanodelcev, ki jih ºe imamo, potrebovali gradientne magnete, ki so ≈ 10-krat mo£-
nej²i, kar se sklada z navedbami iz literature [1]. Poleg izdelave tuljav z ve£ navoji in
u£inkovitej²im hlajenjem lahko mo£no gradientno polje doseºemo s permanentnimi
magneti. V dodatku A so predstavljeni rezultati numeri£nih simulacij razli£nih geo-
metrij permanentnih magnetov. Zanimivo bi bilo iskanje limite lo£ljivosti z uporabo
superprevodnih magnetov, ki je v literaturi nismo zasledili. Ve£je polje slikanja bi
najlaºje dosegli z izdelavo ve£je sprejemne tuljave. Prostor za dalj²e tuljave lahko
prihranimo tako, da sprejemne in modulacijske tuljave navijemo eno na drugo. Ti-
pi£na frekvenca vzbujevalnega polja pri slikanju z MPI zna²a ≈ 25 kHz [8], pri kateri
lahko uporabimo polje z gostoto najve£ ≈ 20 mT, sicer pride do pregrevanja vzorca,
kar je ²e posebej problemati£no pri ²tudiji biolo²kih vzorcev. e ºelimo ohraniti
milimetrsko lo£ljivost, lahko pri taki gostoti magnetnega polja slikamo obmo£je,
manj²e od kocke s stranico 2,5 cm. Ve£je obmo£je zajemanja je mogo£e dose£i z
dodatkom tretjega polja, ki vzbujevalno polje premika po prostoru, vendar zaradi
niºje frekvence ne povzro£a toliko gretja. To polje v literaturi pogosto imenujejo
focus eld[7].
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V poglavju 2 smo pregledali teoreti£ne osnove, pomembne za izbiro primernega kon-
trastnega sredstva in izdelavo naprave za slikanje. Ugotovili smo, da potrebujemo
kontrastno sredstvo s superparamagnetinimi delci, ki jih z uporabo zunanjih ma-
gnetnih polj £im laºje spravimo v obmo£je nasi£ena magnetizacije. Taki delci imajo
velik magnetni moment, njihova magnetizacija pa se nasi£i ºe v prisotnosti nizkega
magnetnega polja. V poglavju 3 smo prou£evali tri vzorce, ki jih je sintetiziral La-
boratorij za anorgansko kemijo Instituta Joºef Stefan. Dva vzorca sta vsebovala
delce povpre£ne velikosti 9 nm in 11 nm v vodni suspenziji, tretji pa veliko ve£je
suhe delce dimenzije 54 nm. Oba vzorca v suspenziji sta superparamagnetna in ne
kaºeta histereze, vzorec suhih delcev pa je pri sobni temperaturi ²e pod blocking
temperaturo, na kar nakazuje neni£elno remaneno polje magnetizacije v odsotnosti
zunanjega polja na grafu 3.7. Obna²anje vzorca suhih delcev smo nadalje preu£evali
²e z magnetometrom SQUID. Na diagramu meritve FC/ZFC smo opazili en sam
fazni prehod pri temperaturi 125K, ki je najverjetneje posledica nabojnega ureja-
nja (Verweyev prehod). Ugotovili smo, da bomo za slikanje vzorca suhih delcev
za dosego lo£ljivosti 1mm potrebovali gradient gostote magnetnega polja vsaj 0,6
Tm−1.
Za potrebe konstrukcije naprave za slikanje, opisane v poglavju 4, smo uporabili
postavitev, ki je bila namenjena meritvam z elektronsko paramagnetno resonanco.
Naprava za slikanje je bila sestavljena iz gradientnih tuljav, ki so ustvarjale £asovno
neodvisno selekcijsko polje, vzbujevalnih tuljav, s pomo£jo katerih smo ustvarili £a-
sovno odvisno polje, in sprejemnih tuljav, s katerimi smo merili odziv vzorca. Pri me-
ritvi smo vzorec mehansko premikali skozi os tuljav in merili amplitudo magnetnega
polja, iz katere je mogo£e rekonstruirati prol vzorca. Prve meritve so pokazale,
da lahko z najmo£nej²im gradientom, ki ga lahko doseºemo z uporabo razpoloºljive
opreme, doseºemo lo£ljivost, po velikostnem redu enako velikosti vzorca. Dodatno
omejitev je predstavljala sama geometrija postavitve, zaradi katere smo bili tudi
z obmo£jem homogenega sprejema omejeni na velikost vzorca. Nizko lo£ljivost in
²ibek signal smo kompenzirali z ob£utljivim sistemom detekcije. Z gradiometri£no
postavitvijo sprejemnih tuljav smo kompenzirali vzbujevalni signal in zunanje mo-
tnje. Hitrej²e meritve in ve£jo ponovljivost smo dosegli z avtomatizacijo meritve z
uporabo motoriziranega premika in digitalnega zajemanja. Avtomatizirane meritve
so trajale le nekaj sekund, zato se tuljave med meritvijo niso pretirano segrele, za-




V poglavju 5 so predstavljeni rezultati meritev. Osrednji izziv je bil lo£iti u£i-
nek selekcijskega polja od u£inka nehomogene detekcije na sprejemnih tuljavah in
nehomogenega vzbujevalnega polja. U£inek selekcijskega polja smo dokazali tako,
da smo merili ²irino izmerjenega prola vzorca v odvisnosti od mo£i zunanjega po-
lja. Prol vzorca se je pri vi²jih poljih zoºil, iz £esar lahko sklepamo, da se je slika
izostrila, prostorska selekcija torej deluje. Rekonstrukcijo slike smo dosegli tako,
da smo u£inek nehomogenosti izmerili v odsotnosti polja in ga nato z numeri£no
transformacijo od²teli od prola, izmerjenega pri visokem polju.
Z izbolj²avami detekcije smo se pribliºali teoreti£ni lo£ljivosti metode pri danem
gradientu magnetnega polja in pokazali, da prostorska selekcija deluje, ter konstru-
irali sliko valjastega vzorca. Zaradi prenizke lo£ljivosti v primerjavi z velikostjo ho-
mogenega obmo£ja detekcije slikanje vzorcev kompleksnej²e geometrije kljub temu,
da smo razvili natan£en sistem za detekcijo, ni bilo mogo£e. Vi²jo lo£ljivost bi
lahko dosegli z mo£nej²im gradientnim poljem, s katerim bi dosegli ostrej²o prostor-
sko selekcijo, in uporabo superparamagnetnih delcev, ki hitreje doseºejo nasi£eno
magnetizacijo. Klju£ne nadgradnje, ki bi nam omogo£ile slikanje kompleksnej²ih
vzorcev, so izdelava vzorca superparamagnetnih nanodelcev z ve£jim povpre£nim
polmerom in izdelava mo£nej²ih gradientnih tuljav (poglavje 5.4).
Slikanje s superparamagnetnimi delci je bilo prvi£ predlagano ²ele leta 2005 in
leta 2018 ²e ni zrelo za klini£no uporabo. Izdelava naprave, ki jo lahko uporabimo
za slikanje kompleksnih vzorcev ali celo pacientov, je zelo kompleksen problem, ki
vklju£uje tako inºenirska znanja kot tudi razumevanje zike magnetnih nanodelcev.
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Med konstrukcijo naprave, opisane v poglavju 4, smo po meritvi gradientnega polja
ugotovili, da z gradientnimi tuljavami, ki so nam bile na voljo, ne bomo dosegli
lo£ljivosti slikanja, bolj²e od 0,5 cm. Mo£nej²e gradientno polje bi lahko dosegli z
izdelavo novih tuljav, vendar bi bilo to zaradi potrebe po visokih tokovih in hlajenju
drago in zahtevno. Namesto tuljav bi gradientno polje lahko vzpostavili z uporabo
permanentnih magnetov.
Z uporabo le-teh je mogo£e v tipi£nih MPI konguracijah dose£i gradiente ma-
gnetnih polj med 2Tm−1 [6] in 6Tm−1 [7], kar je za ve£ kot velikostni red ve£ od
najve£jega gradienta magnetnega polja, ki smo ga lahko dosegli z uporabo tuljav, ki
smo si jih izposodili iz naprave za elektronsko paramagnetno resonanco, in preseºe
na²e potrebe.
Ustreznost razli£nih konguraciji za slikanje smo preverili tako, da smo z uporabo
programskega paketa za simulacijo magnetnih polj z metodo kon£nih elementov
FEMM [29] simulirali dve razli£ni geometriji magnetov.
Slika A.1 prikazuje rezultat simulacije dveh plo²£ iz Nd2Fe14B, ki sta razma-
knjeni za 10 cm. Izbrali smo permanentna magneta, ki doseºeta na sredini plo²£e
ob povr²ini gostoto magnetnega polja 0,8 T, s £imer bi lahko dosegli gradient ma-
gnetnega polja 0,8 Tm−1. Ker magneti v obliki valjastih plo²£ nimajo lukenj skozi
Slika A.1: Simulacija gradientnih tuljav iz permanentnih magnetov v programu
FEMM [29]
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Slika A.2: Simulacija gradientnih tuljav iz permanentnih magnetov v programu
FEMM
os, ki je pravokotna na ravno povr²ino magneta, bi morali v taki konguraciji vzo-
rec vstavljati od strani. S prola na sliki A.1 lahko razberemo, da se zaradi velike
nehomogenosti polja tudi v pravokotni smeri vzpostavi velik gradient.
Slika A.2 prikazuje rezultat simulacije gradientnega polja z uporabo dveh magne-
tov, ki imata obliko odprtega valja. S tako konguracijo bi lahko vzorec premikali
tudi po osi valja, vendar bi morala biti valja za dosego primerljivega gradientnega
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